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Druckschriften, die zur Abgrenzang vom Stand der Technik in Betracht gezogen wurden: 



Zur HezsteQung von Margarine warden sowohl pflanzliche als audi ticrische Fette and Ok verwendet. Die 
natfirlichea Fette and Ole werden den sehr hohen Anforderungen, die die MargarineherstcHung in qualitativer 
Hinsicht an die AnsgangsstorTe stcllcii muB, nicht gerecht. 

Die Fette und Ole mflssen deshalb vor der Verarbeitung soigfSltig in einem raehrstnfigen Prozefi raffiniert 
5 werden. Die letzte Stufe dieser Raffinatbn 1st in der Kegel die Desodorisienmg, sie ist auch die kostspiehgste 
Stufe. So kann selbst bestes Spdse(ft wegen seines Saatgeschmackea bei der Verwendtmg als Ausgangsstoff fir die 
MargarinehersteHtmg aroscheiden, dagegen brauchen sctfche Ole hier nicht taltefest zu sein und dflrfen eine 
gewisse Bigenfarbe haben. 

Die Fette und Ole durfen darflber binaus weder emeu zu hohen noch einen zu niedrigen Schmekpunkt 

10 haben. Iiegt der Schmelzpunkt fiber Kdrpertemperatur, so sinkt die VerdatiEchkeit, liegt er dagegen sehr niedr%> 
so kdnnen sie nicht unmittelLar als Margarmebestandtcfle verarbeitet werden, da Margarine eine ganz bestrmmte 
Konsistenz, ^ Jl Schnittfestigkext und S treich fahfgkcit haben muB. 

Eine grofie Anzahl pflanzlicher und tierischer Fette und Ole muB deshalb vor ihrer Verwendung als 
Margarineaus^ugsstoff fiber eine sorgfaltige Raffmation hinaus noch chemisch verandert werden, <Lh. partieE 

IS hydriert oder gehartet werden. Das Harten (Hydrieren) der Ole beruht attf der Anlagerung von Wasserstoff an 
eine oder mehrere Doppelbmdnngen der FettsSurekette [Uflmann, Bncyklopadie der technischen Chemie, 3. 
Anflage 1956, Bd.7 r S.529 ff (Verlag Urban & Schwarzenberg, Mfrchen-Bexlin}]. 

Man hydriert die Ole nicht ganz durch, sondern nur partieE so weit, bis der Schmelzpunkt auf zirfca 28 bis 
38°C angestiegen ist. Dabd veningert sich die Jodzahl entsprechend. Zur Hartung sind Katalysatoren 

20 erforderlich, Feinverteiltes Nickel ist heute in der Regel der gebrauehlichste Katalysator. Der Katalysator, das zu 
hartende 01 und der Wasserstoff mflssen bei gceigneten Temperatnr- und Dructbedingungen in innigen Kontakt 
gebracht werden. Bs wird meist bei einer Temperatnr von 160 bis 200°C, ei n em Wasserstoffdruck von 1 bis 
S atm und einer Katalysatormenge von 0,01 bis 0,2% an aktivem Nickel gearbeitet. Fflr eine wirtschaftliche 
Hartung ist die gute Durchmischung von Wasserstoff, 01 und Katalysator unerlafilich. 

25 Da sich die Saurezahl der Ole bei der Hartung erhoht, wird bei der Herstettong von Speisefetten nach der 

Hartung eine Laugenbehandlung eingeschaltet, bevor das Fett desodorisiert wird. Das Desodorisieren der 
gehlrteten Stoffe ist fir die Speisefettgewinnung unerlaBlich, da wahrend der Hartung ein charakterisrischer 
Hartungsgexuch und -geschmack auftritt, der auf die Bildung von hoheren Aldehyden und Alkoholen 
zorfickzufuhren ist. 

30 In der dentschen Offenlegungsschrift 2332038 wird ein Verfahren zur Desodorisierung von Fetten und 

Gten, gegebenenfalls unter gleichzeitiger Verrmgerung des Restgelialtes an freien Fettsauren beschriebcn* das 
dadurch gekennzeichnet ist, daB man das zu reinigende Material vorzugsweise im Gegenstrom mit Kohlendioxyd 
bei Temperaturen von 50 bis 250°C und Drucken von 100 bis 250 atm behandelt. 

Die Behandhmg der Fette bzw. Ole mit dem Kohlendioxyd erfolgt vorzugsweise im Gegenstrom. In 

35 emfacher Weise kann das in einer beispielsweise mit FflHkfirpern geflfllten Kolonne erfolgen, derart, daB das zu 
reinigende Ausgangsmaterial auf den Kolormenkopf autgegeben wird, wahrend das C0 2 vom Fufl der Kolonne 
nach oben streicht. Der am Kopf der Kolonne austretende Kohlendioxydstrom fiihrt die unerwunschten 
Begleitstofie mit sich. 

Es ist bevorzugt, das Kohlendioxyd als Kreislaufstrom einzusetzen. Dabei wird wenigstens ein Teil der 
40 jeweils anfgenommenen Begleitstoffe aus dem Kohlendioxydstrom abgetrennt, bevor dieser wieder in die 
Austauschkolorme mit dem zu reimgenden Ausgangsmaterial eingefbhrt wird. Die Abtrennung dieser 
unerwunschten BegleitstofFe kann in an sich bekannter Weise dadurch erfolgen, dafl das Kohlendioxyd auf 
unter kritische Bedingungen gebracht wird oder dafi im fiberhririschen Bereich der Drnck gesenkt und/oder die 
Temperatnr erhoht werden. 

45 Es hat sich jedoch herausgestellt, daS die Abtrennung der auigenotnmenen Begleitstoffc aus dem sich unter 

uberkritischen Bedingungen befindenden Kohlendioxydstrom auch dadurch erreicht werden kann, dafl man den 
beladenen Kohlendioxydstrom durch ein Adsorptionsmittel, vorzugsweise ein fcstes Adsorptionsmittel, 
beispielsweise Aktivkohle, leitet. Die Reirdgung von Gasstrdmen bei unterkririschen Bedingungen mit festen 
Adsorptionsmitteltt ist zwar bekannt, es war aber nicht vorherzusehen, wie sich solche Adsorptionsmittel in 

50 Beimengungen enthaltenden uberkritischen Gasstrdmen verhalten. 

Oberraschenderweise reicht die einfache Behandlung des mit den unerwflnschten Begldtstoffen beladenen 
Kohlendioxydstromes mit einem festen Adsorptionsmittel aus, die Wiederverwendbarkeit des Kohlendioxyds in 
der Desodorisierungsstufe zu gewahrldsten. Wesentlkhe Anderungen von Druck und/oder Temperatur vor oder 
wahrend der Behandlung mit dem Adsorptionsmittel sind nicht erforderlich. Hiedurch wird ein besondera 

55 ein&ches und kostensparendes Kreislaufverfehren ermoglicht, bei dem der unter den vorbestimmten Bedingungen 
von Druck und Temperatnr gehaltene Kohlendioxydstrom zunlchst — zweckmSfiig im Gegenstrom — mit den zu 
reinigenden Fetten bzw. Olen in Kontakt gebracht wird, waraufliin der die unerwtoschten BegleitstofiEe 
enthaltende beladene Kohlendioxydstrom iiber ein Adsotptionsmxttel geleitet wird. Dieses Adsorptionsmittel wird 
durch frisch zugefilhrtes Adsorptionsmittel ersetzt, wenn seine Rdrdgnn g s kra ft dem beladenen 

60 Kohlendioxydstrom gegenuber unerwflnscht absinkt. 
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Dieses Verfahren hat besondere Bedeutung ftr die Reinigung von Setten mid Olen natifattchen, 
insbesondere pflanzlichen und/oder tierischen Ursprungs. es kann aber ebenfalls Bedeutung ftir Ole tmd Fette 
besitzea, die auf synthetiachem Wege hergestellt worden sindL 

Gegenstand der Brfindnng 1st nun ein Verfahren zur gfcfchzeitigen Hydrierung und Desodoiisierung von 
5 Petten und/oder Olen, das dadnrch gekennzeichnet ist, dafl man das zu behandelnde Produkt in Gegenwart eines 
Hydrierkatalysators voraigsweise im Gegenstrora mit Kohlendioxyd bei Temperaturen von 100 bis 250°C and 
Drucken von 150 bis 300 atm behandelt und dabei dem Kohlendioxyd standig Wasserstoff stumischt. Die 
Zundschung des Wasserstoffes kann dabei absatzweise oder kontinttierlich erfolgen. Bs 1st ledigBch darauf zu 
achten, dafl ftr die Hydrierung auareichend Wasserstoff zur Verfigung steht. Der Wasserstoffpartialdruck liegt 
10 vorzugswdse im Bereich von etwa 1 bis 10 atm, Ms metaffischer Hydrierkatalysator kann Nickel besonders 
zweckmifiig sein, das -bezogen auf eingesetztes Produkt - vorzugsweise in Mengen von 0,01 bis 0,2% vorHegt. 

Im Qbngen haben auch ftr das erfindungsgemaBe Verfahren die zuvor gemachten Angaben zur deutschen 
Offenlegungsschrift 2332038 Geltung. BezUglich der Hydrierung wild das Verfahren der Brfindung dutch daB 
Faehwissen bestimmt vgL hiezu die zitierte Literaturstelle "Ullmann", 
15 Das Verfchren sei an Hand der folgenden Bebpiele in Verbindung mit der Fig.l erlautert. 

Bei spiel 1: Der VorraUbehfilter — 1 — wird mit Brdnufiol (Verseifungszahl 191, Jodxahl 96, 
Schmelzpunkt -2°C, Gehalt an freien Fettsauren 0,6%), dem 0,1% feinverteiltes Nickel zugesetzt ist, beschickt. 
Das 01 wird ans dem Vonatsbehalter — 1 — fiber die Einspritzpumpe — 2— kontimrierlich auf den Kopf 
einer 15m Iangen Kolonne — 3 — gegeben. Die Kolonne hat cine Ikhte Weite von zirka 6cm, ist mh 
20 Glaskugeln gefflllt und am unteren Ende erweitert. Durch einen Sufieren anfgeschweiflten Heizmantel wird die 
Kolonne auf 190°C aufgeheizt. Das 01 ffieifc iiber die Glaskugeln zum Boden der Kolonne und wird 

konitnuierlich fiber Ventil 4 abgezogen. 

Gleichzekig wird durch die Kolonne von unten nach oben Kohlendioxyd unter dnem Druck von 200 atm 

tiber das Undaufgeblase — 5 und den Abscheider — 6 — im Kreislauf gefthrt. Der Abscheider — 6 — , 

25 auch mit einem au%eschweiflten Heizmantel versehen, ist auch auf 190°C geheizt und mit einem festen 
Adsorptionsmittel, in diesem Fall mit AkrivkoUe, gefidlt. n . _ 

Vor der Aufgabe von 01 wird die Apparatur fiber das EinlafiventU — 7 — mit Kohlendioxyd geflfllt- Uber 
das gleiche Ventil werden auch geringftgige Veduste an Kohlendioxyd wahrend des Betriebes erganzt, Ober 

Ventil 8 — wird standig Wasserstoff; u.zw. in einer solchen Menge zugefuhrt, dafi das umlaufende 

30 Kohlendioxyd einen Partialdruck an Wasserstoff von 1,5 atm aufweist, Der Gehalt des umlaufenden 
Kohlendioxyds an Wasserstoff wird durch Probenahme aus dem Umlaufgas fiber Ventil — 9 — gasanalytisch 
kontroffiert. Man kann den Wasserstoff anstatt fiber Ventil — 8 — am" Boden der Kolonne auch auf die Mitte 

oder in das tmtere Drittd der Kolonne — 3 aufgeben* Bs werden zirka 4 kg 01 pro Stunde kontmmerlich am 

Kopf der Kolonne aufgegeben. 

35 Das fiber Ventil 4 — abgezogene Brdnufiol ist, nachdem es fiber eine Fflterpresse vom femverteilten 

Nickel befreit ist, geruch- und geschmacfefrei, hat einen Gehalt an freien Fettsauren von 0,02%, eine Jodzahl 
von 66 und einen Schmelzpunkt von 34°C. 

Beispiel 2 : Man arbeitet in der Apparatur der Fig.2. Sic entspricht im wesentEchen der Apparatur 
der Ffe.1, nur werden Kolonne — 3 — und Abscheider — 6 — nicht auf gleicher Temperatur gehalten. Die 

40 Kolonne 3— wird auf 200°C, der Abscheider auf 80°C geheizt. Der Vorteil dieser Fahrweise liegt darin, 

dafi die im Abscheider — 6 — beflndliche Aktivkohle hdher mit Fremdstoffen (Geruch- und 
Geschmackastofifen, freien Fettsauren} belastet werden kann. Urn die WSrmebilanz gllnstig zu gestalten, ist in 
diesem Fall die Einschaltung eines Warmeaustauschers — 11 — zweckmifiig, 

Eingesetzt wird ein Sonnenblumendl (Verseifungszahl 193, Jodzahl 131, Schmelzpunkt -15 0 C t Gehalt an 
45 freien Fettsauren 0,8%) das mit 0,1% feinverteiltem Nickel versetzt ist. 
Kohbndioxyddruck 220 atm 
Temperatur in Kolonne — 3 — : 200°C 
Temperatur im Abscheider — 6 — : 80°C 
Wasserstoffpartialdruck am Kopf der Kolonne 2 atm 

50 Bs werden 5 kg 01 pro Stunde aufgegeben. Das fiber Ventil 4 — abgezogene Produkt hat folgende 

Kenndaten: Gehalt an freien Fettsauren 0,015% Jodzahl 65, Schmelzpunkt 32°C und es ist geruch- tmd 
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Beispiel 3: Man aibeitet in der Apparatur der Fig.3. In der Apparatur It. Fig.l wird das umlaufende 
Kohlendioxyd, dem kleine Mengen Wasserstoff fcugemischt rind, nntcr praktuch komtantem Dtuck and 
konstanter Temperatur dutch Kolonne — 3 und Abacieider — 6 — , in dem sick die Aktivkohle befindet, 

ge£bhrt* - 

In der Apparatur It. Fig.2 wird das umlaufende Kohlendioxyd, dem kleine Mengen Wasserstoff zugemischt 
sind, unter praktisch konstantem Druck, aber verschiedenen Temperaturen durch Kolonne — 3 — und 
Abscheider — 6 — gefthrt. 



In der Apparatus It Fig.3 schllefllich wird das nmfanfaidft Kohlendioxyd, dem Heine Mengen Wasserstoff 
zugemischt sind, outer verschiedenen Dmeken and verschiedenen Temperaturen durch Kolonne — 3 — nnd 
Abscheider — 6— gefbhrt. 

Im Entspanrorngsventfl — 12 — wird das umlaufende Kohlendioxyd auf zirka 70 atm, dJu gerade etwas 
5 unterhalb des kritischen Druckes des Kohlcndioxydg, entspannt nnd in den Zwischenabscheider — 13 — 
geffikrt. Dutch die Ehtepanmmg falh der weitans grofite Tefl der dem 01 entzogenen Veninreinigungen aus and 
sammelt rich am Boden des Zsrischenahfrhrid'Tff — 13 — nnd kann liber Ventil — -1A — abgezogen werden. 

Das Gas gdangt arts Zwischenabscheider — 13 — in den Absch eider — 6 — , der wieder mit akrfver 
Kohle beschicfet ist- Von dort gdangt es in den Kompressor — 16 — , wird auf den Betriebsdruck in Kolonne 

10 3 — rekomprimiert, in der Hefevorrichtung — 17 — wieder auf die Temperatnr der Kolonne — 3— 

gebracht und geht fiber Ventil — 10 — in den Kreislauf zurfick, 

Zwkchenaischeider 13 nnd Abscheider — 6 — werden auf aorta 80°C, Kolonne — 3 — und 

Heizvoxrichtuug — 17 — auf 210°C geheizt. Der KoHendmxyddruck in Kolonne — 3 betragt 235 atm, der 

Wasserstoffpartialdruck am Kopf der Kolonne — 3 — zirka 3 atm* Pro Stonde werden 5 kg WalBl 
15 (Verseifiingazahl 196, Jodzahl 126, fcric Fettsaure 0,9%) dem 0,08% fcinverteiltes Nickel zugesetzt fat, auf 
Kolonne — 3 — aofgegeben.. 

Das fiber Ventil ~— 4 abgezogene Produkt 1st geruch- und geschmacksfrei, hat eine Jodzahl von 63, 

einen Schmelzpunkt von 33°C und einen Restgehalt an freien Fettsauren von 0,03%. 

In der glekhen Weise lassen skh Fischol, Baumwollsaatol, Riibol nnd Sojaol hart en nnd gleichzeitig 
20 desodorisieren. 

PATBNTANSPROCHE; 

25 1. Verfahren zur gjckhzeitigen Hydrierung und Desodoricerung von Fetten und/oder Olen, 

dadurch g e k e n n z ox c h n e t , dad matt das zu behandelnde Produkt in Gegenwart eines 
Hydrierkatalysators vorzugsweise im Gegenstrom mit Kohlendioxyd bei Temperaturen von 100 bis 250°C und 
Dmcken von 150 bis 300 atm behandelt und dem Kohlendioxyd standig Wasserstoff zumischt. 

% Verfahren nach Anspruch 2 f dadurch gekennz eichnet, dafi als Hydricrfcatalysator 0,01 bis 
30 0,2% aitives Nickel - bezogen auf eingesetzte* Produkt - eingesetzt werden. 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 2, dadurch gekennzeichnet, dafi mit ei nem 
Wasserstofxpartialdruck im Bereich von etwa 1 bis 10 atm gearbeitet wird 
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